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VerSfCentllcht 

Mit intemadonalem RedierehenbendtL 
Vor Ablauf der fur Anderungen der Anspruche zuplasse- 
nen Frist Verdffentlichung wird wiederkoh falls Anderun- 
gen eintreffen. 



(54) Title: PROCESS FOR APPLYING SUBSTANCES TO HERE MATERIALS AND TEXTILE SUBSTRATES 

(54) Bezeichnung; VERFAHREN ZUM AUFBRINGEN VON SUBSTAN2EN AUF FASERMATERIALIEN UND TEXTI- 
LE SUBSTRATE 

(57) Abstract 

In a process for applying substances to fibre materials and textile substrates frop a fluid phase, in which a supercritical 
fluid or a liquefied gas or gas mixture is used as the fluids the substances are dissolved in the liquid Or supercritical fluid and, by- 
altering the process parameters, are applied to the fibre material or the textile substrate and/or introduced into the fibre ittaterial 
or textile substrate. Materials are used which modify the processing and/or utilisaticn properties of the* fibre nsaterials or textile 
substrates. 

(57) Zusammenfassnng 

Die Erfindung b*iffl ein Verfahren zum Aufbringen von Substanzen auf Fasermaterialien und textile Substrate aos fhii- 
der Phase, bel dem als Fluid ein aberiuitisches Euid bzw. ein verQ{lssigtes Gas oder Gasgemisch verwendet wird, diie Substanzen 
in dem flflssigen bzw. aberkritischen Fluid gelSst werden und durch VerSndening der Verfahreflsparameter auf das Fasermaterial 
bzw, das textile Substrat aufgebracht werden und/oder in das Fasermaterial bzw. in das textfle Substrat eingebracht werden. wo- 
bei WirkstofTe verwend^ werden, die die V^arbeitungs- und/oder die Gebrauchseigbnschaften der Fasermaterialien bzur. der 
textilea Substrate mbdifizieren. 
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Verfahren zum Aufbrinoen von Su bstanzen au* — Faser- 

materialien and texHile Substrate 



Die Erf indung betrifft ein Verfahren zuia AufbringeB von 
substanzen auf Paseraiaterialien und textile Substrate 
aus fluider Phase, bei dem ais Fluid ein iiberkritisches 
Fluid Oder ein verfliissigtes Gas oder eine verf liissigte 
Gasinischung verwendet wird. Dieses Aufbringen wird im 
folgenden als ImprSgnieren bzw. ImprSgnierung bezeich- 
net. Es werden dabei Substanzen verwendet, die die Ver- 
arbeitungs- und/oder die Gebrauchseigenschaften der 
Fasermaterialien bzw. der textilen Substrate modifi- 
zieren. Seiche Substanzen werden im folgenden als "Wirk- 
Btoffe" bezeichnet. 

Anwendung fiber kritischer Fluide in dem Sinne, daB Chemi- 
kalien (Wirkstoffe) auf ein Substrat aufgebracht werden, 
sind nur wenig bekannt. Hierbei handelt es sich urn das 
Aufbringen von Dispersions farbstof fen auf Synthesefasem 
(DE-A-39 06 724) Oder von Wirkstoffen auf Thermoplaste 
(US-A-4 598 006). 
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. vorliegenden Erfindung ist es, ein Verfah- 

ren aufzuzexgea, das unter textile Substrate 

r^^nklicher Mittel Fasermaterialxeix, textile 

ct^e verschiedcnster Art und AufmachUBg u^er 

1 textilea Substraten oder Garnen eaue ge~ 

matera-alien, textiJ-ea =. . rr.A^r- de^ Verar- 

beitung verleiht. 

.ur Wsung dieser Anfgabe dlene. die Her^Xe des 
Anspmchs 1. 

Bei de. erfindungsge^aaeB Verfahren handelt es sich 
'le verwendung .berlcriti.cher Fluide, aucb ^^f^ 
trltlscUe Fluide oder iSberlcrltische bzw. superkrx.xsche 
f ^lu ^ verfliissigtea Gasen als Tra- 

Gase" bezexcbnet, bzw. voa pasermate-ial bzw. 

fiir den auf das Fasermate-j-aj. 

«^ H« textUe Substrat auf zubringeaaen Wirkstof . . Aus 
auf das textxie s „irkstoff uuter Varx- 

diesem Tragennedxum laBt ^^^^J"^^ Temperatur) auf 

-4.^«T. Her verxalirensparaineter (DrucK, lemy 
V del ievexligen Faser»aterialien bzw. te=ctxle» 

b2w. in den 9 oberkritischen Fluiden 

SDbstraten abscheiden. Hater v. fifissiaen 

tisoben. sunkt gebraobt werden. h^*"^ 
fluiden sy.te»e basondere L6seeigens=haften an. 

Das Ziel der Erfindung wird dadurch erreicht, daB das 
rCag-i««"ie Fa^enaateriai bzw. te^ctile Substrat 
in 2L Pruc^ebaiter »it eine» Gas oder -^-t---^- 
tSbexkritiscbe Bedingongen gebraoht wird oder 
:rrfiUssi^ wird und das den Wir..to« la.t, in Konta^t 



gebracht wird, und daB durch Variation der Zusamniei:- 
sfetzung des Fluids die Wirkstoffe in bzw. an den 2U 
behandelnden Fasermaterialien b2w. textilen Substraten 
abgelagert werden und ihnen damit die gewiinschten Eigeri- 
schaften verleihen. 

Naeh dem erf indungsgemaBen Verfahren kSnnen alle tex- 
tilen Materialien versctiiedenster Konstitution effektiv 
mit Wirkstoffen versehea werden. Ein besonderer Vorteil 
dieser Verf aixensweise liegt darin, daJB eine gewiinschte 
Endeigenschaft dem Textil, 2.B. einer bereits konfek- 
tionierten Ware, " just-in-time" verliehen werden kann. 

Aus der Auswahl erreichbarer Effekte sind einige bei- 
spielhaft angeftihrt. So konnen ktinstliche Duft- und 
Aromas toffe auf textilem Material auf gebracht werden 
(z.B. Duftnoten auf Seidenblumen ) . Es wird durch die 
erfindungsgemSBen Vorgeherisweise an den textilen Mate- 
rialien eine Depdtwirkung fflr den Wirkstoff vermittelt, 
so daJ3 iiber einen langen 2eitraum hinweg z.B. Duft- 
stoffe von dem Textilgut (z.B. Schals^ Taschentilcher) 
abgegeben werden kSnnen. 

Andere Moglichkeiten, den Komfort von Bekleidungstex- 
tilien zu erhShen, liegen in der M5glichkeit. etwa in- 
sektenabweisende Mittel in das Fasermaterial einzu- 
bringen, was besonders flir Freizeitbekleidung inte- 
ressant ist. Analog lessen sich UV-Absorber am. Textil 
verankern. Dadurch etwa kann ah Miitzen/ Hiiten oder son- 
stiger Freizeitkleidung ein gewisser Sonnenschutz fiir 
den Benutzer als auch fiir das Fasermaterial eingearbei- 
tet werden. Ein solcher lichtschiitzender Effekt kann 
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siinnltaa mit einer FSrbung durcHgefShn. warden. H^eroe^ 
bewirkt der Zusatz eines hydrophoben Lichtschutzmttexs 
auBerdem, daB in Art einer Carrier-FSrbung bei anson- 
sten gleichen verfahrensbedingungen ein tief erer Faro- 
ton an der Ware erzielt wird. 

DarfiberhinauB lassen sich etwa Bakterizide und Fun- 
gicide etc. aufbringen. was fur den Einsatz in meai- 
zinischen Bereichen (Kliniken) genutzt werden kann. 
derart etwa. dal3 Verbandsmaterial u.a. sterilisierenc 
Oder mit den HeilungsprozeB fordemden Wirkstoffen be- 
laden werden. Shnliches gilt ebenso ftir das Aufbringen 
etwa antibakterieller Wirkstoffe auf WischtUcher una 
Vliese etc. In solchen Fallen koiDiat die schon be^ aer 
Parfiimierung angesprochene Depotwirkung zum Tragen. im 
teclmischen Textilsektor k5nnen analog etwa AntifouUng- 
mittel mit Langzeitwirkung am bzw. im Textil verankert 
•werden. 

Als vortell des erf indungsgemSBen Verf aUrens ist anzu- 
ftihren, daB die Wirkstoffe, z.B. SpinnprSparationen, 
Schlichten bzw. Avivagen, in besanders gleichmSBiger 
Verteilung auf Fasermaterialien bzw. die textilen Sub- 
strate aufgebracht werden kann, wodurch sich besonaere 
Verarbeitxingsvorteile ergeben. 

Als weitere vorteile sind anzuseben: 

daB bei dem erfindungsgemaBen Vexfahren kein 

Abwasser anfSlltf 
- daB bei Verwendung von CO^ als Fluid das Fluid 
toxikologisch und Skologisch v511ig unbedenklich 
ist, 

da:B Fluid und behandeltes Substrat nach Beendigung 
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des Impragniervorgangs auf einfache Weise und 
vollstandig voneinander zu trennen sind, 
daJ3 das behandelte Substrat aus deni 
erf indungsgemSBen ProzeB gebrauchsf ertig erhalten 
wird, daJ3 z.B. keine Trocknung erforderlich ist, 
daJ3 nach dem vorliegenden Verfahren sehr kur2e 
Behandlungszeiten result ier en, 

daJ3 das Fluid regeneriert und in einem KreisprdzeS 
zurfickgswonnen und wieder eingesetzt werden kann, 
daB fibers chiissig eingesetzte wirkstoffe auf 
einfache Weise zurUckgewonnen werden. 

Ein fUr die Durchfiihrung des Verfahrens geeignetes 
Apparatesystem ist schematisch in der einzigen Fig, 
dargestellt . 

In der schematischea Darstellung ist ein textiles Sub- 
strat 1 auf einer Fjirbehttlse 2 in einem Autoklav 3 an- 
geordnet, in. dem sich ein tiberkritisches fluid befin- 
det. Der Autoklav 3 waist an seiner Wandung eine Bei- 
zung 4 auf. Im unteren Teil des BehSlters ist nnterhalb 
des textilen Substrats 1 ein RUhrverk 5 angeordnet. 
Kohlendioxid aus einem Vorratstank. 6 gelangt Uber eice 
Leitung 12, ein Absperrventil 7, einen Filter 8, einen 
Kpmpreesor 9, ein Ruckschlagventil IQ in den Autoklavea 
3, An der Leitung 12 ist ein Manometer 14 mit eineirv 
Druckbereich bis 600 bar angeschlossen. Die Leitung 12 
und der ManometeranschluB sind an eine Eintritts leitung 
16 des Autoklaven 3 angeschlossen. Die Austritts leitung 
18 aus dem Autoklaven 3 f iihrt iiber eine Berstseheibe 20 
und ein Expansionsventil 22 in ein BxpaneionsgefSJS 24. 
Ein typischer Betriebsdruck im Autoklaven 3 betragt ca. 
300 • 10^ Pa (300 bar). Der Autoklav 3 iet fUr einen 
maxijnalen Druck von 500 • 10^ Pa (500 bar) ausgelegt. 
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1. folgeaden werden einige Ausmrangsbeispiele 
eriautert: 

I^ragnierea von Polyester (BBS, mit Duftstoffen-. 

5 29 a PES-Echtheitsgevebe werden auf die FKrbehttlse iir. 
»:to.Le„ gewicKelt ™d der .uto.lav 1,8 g ^-.h^y.- 
propyl«etat (Fa. Httls) versehen. E8 wird Bit CO be 
50 befflllt, an^chlieBend unter Riihre. auf 120 -C und 
245 . 10^ pa (245 bar) eine Stunde behandelt.- Hach aem 
Exoaadieren wird d^s PES-Gewebe tairz mit Ethanol ge 
spttlt. Das Gewebe entfaltet to verschlossenen GefaJ3 
welterhin den Duft des Kiechstoffes (s. a. Dxfferen- 
tialthermo-Analyse) . 



Impragnieren von Seide: 

2,8 g ifiLulbeerseide. geeignet zur Erstellung von ktinst- 
liclxen Blumea wird analog zu obigem Beispiel impr^g- 
niert, aber nicht mit Ethanol abgewasciien. Das erhalte 
ne Gewebe duftet intensiv nach Phenylpropylacetat . 

impragnieren von Polypropylen (PP) -Gewebe: 

PP-Gewebe wird im Autoklaven mit Butylhydroxyanisol 
(Bffil), einem iaterungsschutz, bei 100 und.250 • 10 
pa (250 bar) CO^ behandelt und anschliefiend auBerlich 
mit EtHanol abgespiilt. Chrcmatographische Analyse an 
Extrakten derartig behandelter Materialien zeigt d:Le 
Anwesenheit von BH& an. 
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Impragnierendes Farben von Polyester (PES)-Gewebe: 

2 g Gewebestreifen aus PES werden mit Dispersionsfarb- 
stoff UDd 0;5 .% Lichtschutzmittel UV-Absorber Eusolex 
(Fa. Kerck) in den Autoklaven gegeben und 1 Min. bei 
300 • 10^ Pa (300 bar) bei 120 beh^ndelt, wobei an- 
schlieJ3end der CO^-Druck in Schritten von 5 • 10^ Pa 
(5 bar) abgelassen wird. Die behandelten Proben zeigen 
neben einer h6heren Parbtiefe eine um etwa 0,5 Einhei- 
ten verbesserte Echtheit im Xenonlichttest im Vergleich 
2u FMrbungen ohne den Zusatz des hydrophoben Schutz- 
mittels. Das erhaltene gefSrbte Gewebe zeichnet sich 
nach visueller Abmusterung durch einen tieferen'Farbto?i 
aus/ als ein ohne OV-Absorber behandeltes Material. 

Impragnieren von Garnen mit Schlichtesubstanz: 

4 g Baiimwollgarn werden mit Silikonol, geeignet als 
textiles Schlichtemittel, in den Autoklaven gegeben und 

5 Min. bei 250 • 10^ Pa (250 bar) COj-Druck und 80 «C 
behandelt. Nach Entspannen des Gasdrucks wie im vorigen 
Beispiel und Entnahme des behandelten Gams weist es 
eine gleichmSJiige Auf lagerung des Silikonwirkstof f s auf 
und zeigt in Reibungsversuchen gegeniiber dera unbehandel- 
ten Material ausgezeichnete Gleiteigenschaften. 
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1. 



verfahrea zrm Anfbringen von Substanzen 
„«.terialiea und te:ctile Substrate aos flu.de. 
Lase, bei dee als Fluid ein Oberlcritisches rlu.d 
bzw. ein verf lussigtes Gas Oder Gasgemisch verven- 
det wird, die Substanzen in dem flfissigen l«w. 
Qberkritisdien Fluid geLost werden und durch Ver- 
anderung der Verfahrensparaneter auf das Faser- 
^terial bzw. das tactile Substrat a«fgebra<dx. 
werden und/oder in das FaserBaterial 
textile Substrat eingebracht werden, wobei Wirk- 
stoffe verwendet werden, die die Verarbeitungs- 
und/oder die eebraucbseigenscHaften der Faeer- 
naterialien bzw. der textilen Substrate »«aifi.- 



zieren. 



2 verfahren nach Jmspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
dafl als Fluid Kohlendioscid eingesetzt wird. 

3 verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn- 
■ zeichnet, daJ3 de» Fluid Moderatoren zugesetzt 

werden. 

4. verfahren nach eine» der imsprfiche 1 bis 3 da- 
durch gekennzeichnet, dafi die zu behandel^den 
textilen Materialien bereits kcnfektibniert smd. 

5. verfahren nach einem der insprttche 1 bis 3, da- 
durch gekennzeichnet, daB die zu behandelnden 
textilen Materialien kOnstliche Blumen, Oder 
Vliesmaterial darstellen. 

6. verfahren nach einem der Ansprttche 1 bis 5, d^ 
durch gekennzeichnet, daB die exnzusetzenden 
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Wirkstoffe aus den Klassen der Lichtschutzmittel, 
Weichmachungsmittel , Hydrophobierungsraittel , 

Schlichten, Avivagen, PrSparationen , Flamir.schutz- 
'mittel, pharmazeutiBchen Wirkstoffen, Antistatilca , 
Ajiti-Schadlingsmittel, Bakterizide oder Bakterio- 
statika, Parfume, Klebstoffe, Geschmacks- und 
Riechstoffe u. dglr sind, 

7. Verfahren nach einem der Anspriicbe 1 bis 6, da- 
Qurch gekennzeichnet, daJ3 mehrere Wirkstoffe 
gleichzeitig auf die Fasermaterialien bzw. auf die 
textilen Substrate aufgebracht werden. 

8. Verfahren nach einem der Anspriiche X bis 7, da- 
durch gekennzeichnet, daB simultan rait Farbstoff en 
auch Wirkstoffe auf die Fasermaterialiea bzw. 
textilen Substrate aufgebracht werden. 

'9. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis da- 
durch gekennzeichnet, dafi durch Zusatz einer hydro- 
phoben Komponente zu einem dispersiojisfarbstoff- 
haltigen, ISberkritischen FSrbebad ein farbver- 
tiefender Effekt an der so behandelten Ware er-. 
zielt wird (Carriereffekt) . 

10. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis S, da- 
durch. gekennzeichnet, daB der Druck, bzw. das 
Vo lumen bzw. die Temperatur wahrend bzw. am Ende 
der Behandlung variiert wird. 

11. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 10, da- 
durch gekennzeichnet, dafl die textilen Substrate 
einer Behandlungsdauer von ca. 1 bis 5 Min, 
ausgesetzt werden, und daB " anschlieBend der 
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Gasdruck entspannt wird* 

Verfabren nach AnsprucH 11, dadurch gekennzeich- 
net, daB die Behandiung in einem Temperaturbereich 
zwiscben ca- SQ bis 120 erfolgt. 

verfabren nach Anspruch 11 oder 12. dadurch ge- 
kennzeicbnet, da3 das Aufbringen der ^stanzen 
unter einem Fluiddruck zwiscben 245 » 10 Pa (245 
bar) xmd 300 • 10^ Pa (300 bar) "erfolgt. 
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